
蒸 发 镀 膜 的 精 细 监 测

薛大同 魏向荣

� �
。

概述

为满足膜厚测定高稳定度的要求
，
我们研制成功��一 �型监测器

。

由于 采 取��兆

赫特定切角
、

成对晶体组装
、

改进装架结构和土艺
、

取消不稳定 的��振 荡 器 调 零
、

八转换
、

改用大讯号混频
、

数字频率计直接读玫等措施
，

本监测器在恒温 ��
�

�士�
�

�℃
下��小时频漂标差 �赫

，

��� 一 ��℃双向温漂���赫 ，
通频带��赫一���千赫

。

将该监测

器安装在�� 一 ���镀膜机中
，
实现了蒸发镀摸的精细监测

。

北京仪器厂生产的��一���型镀膜机
，
蒸发舟偏置

，
工件盘在蒸发源上方���毫米

，

盘径���毫米
。

使用的工件盘在直径���
、
���

、

���毫米圆周分别加工有��
、
��

、

��个圆

孔
，
孔径必��

�

�
，
以盛放工件

。

工件盘可绕轴线旋转
，
转速约��转�分

。

镀膜底 盘 上有

现成的四芯密封引线和法兰 口可供使用
。

在转盘中央安装带有水冷基板的晶体座
，
并就

近安置线路盒
。

水管从法兰 口引出
，
电源线及混频 讯号通过密封引线弓�出

。

用 �伏直流

供电
，
数字频率计读数

。

频率与沉积量的关系用下式计量
�

�� �
。
��� ���

�� 一

��
。 一 ��� �

��

� 。 一 �� �
�� �

式中�为沉积的质量厚度�克�厘米
��

，
� 。
为参考晶振频率 �赫 �

，
�，为每次蒸镀前的

棍频频率
，
�
�

为蒸镀后的混频频率
。

为了校核测量的可靠性
，
一致性

，

并检测镀膜 �、勺均匀性
，
我们还采用 �� �片单片

晶体
，
分别固定在厚 。 �

�毫米的铝箔掩模上
，
掩模孔径大于晶体电极

。 、这些 晶体一掩 模

片根据需要可放在转盘不同位置并用曝大气异位测频确定膜厚
。

曝大气异位测频
，
稳定

度比真空原位测频要差得多
，
但仍然相当灵敏

。

与此同时
，
采用 �片�

�

�毫米厚铝 箔 作

为比较片
。

铝箔镀膜前后的质量
，
用感量为��微克的� �一 ��型微量天平称 出

。

为了

计算沉积面积
，
铝箔分别置于具有锥孔的铜框架上

，
锥孔直径用移测显微镜在四个角度

读出
，
并由平均直径算出锥孔面积

。
�� �号框架锥孔的面积依次为

� �
�

���
、
�

�

���
，

�
。
���

、
�

�

���厘米
� 。

另外
，
也可以根据余弦定律

，
由蒸发用料计算不同位置的沉积率

。

当转盘不转
，

工

件在转盘上且其轴线与蒸发舟及转盘轴线共平面时
，
对于小面蒸发源可以求得

�

��
�

� �
�

丽了百百
了平万

飞 �� �

式中�为蒸发用料 �克 �
，
�为蒸发舟至转盘的垂高 �厘米 �为工件与蒸发舟间的

‘�����百

�
生�，革电��，�



水平距离 �厘米 �
。

当转盘转动时
，
工件的平均沉积量为

�

��

需俨
�甲

�� � � �盈 � �� 一 ��� �� �甲 �
�� �

式中�为蒸发舟距转盘轴线的水平距离

菊乡
�厘米 �

，
�为工件距转盘轴线的水平 距 离 �厘

， 甲为转盘转动角度
。
�� �式可以用数值积分籍助袖珍计算机求解

。

�
�

员敏度校验

一般认为
，
石英晶体微量天平是绝对称量工具

，
国内外的校验结果

，
除了明显的方

法失当外
，
都证明了这一点

。
��一 �监测器曾用溅射镀祖膜

，
干涉显微镜测比 较 片 膜

厚作过校验
，
也与理论值相符

。

为了稳妥可靠
，
我们利用��一��。镀膜机工件 可 旋 转

的优点
，
在同一圆周放置多片晶体及比较片

，
再次作了校验

。

蒸镀材料选用金
，
取其化

学稳定
，
蒸发温度也不太高

。

结果如表 �所示
。

火

表 � 灵饭度校验

酬嘿缘
�

比黑缨黔黑猛
洲侧韶镖…习翻黑念器

铝铝箔测得沉积量 �微克�厘米
“
���

���
，

��
，， � ��� � 。

�平均均 标差差

�����
。
������
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������
�

�
，，

吐��
�

������
。

����
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����

�����
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������
，
������
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������
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������
。
��� �

。
����

表 �表明
，
晶体片测得沉积量与铝箔测得的沉积量之差

，
在后者本身的零散及天平感

量范围内
，
且晶体片互相间零散更小

。

考虑到晶体片是曝大气异位检测的
，
吸放气情况

及夹引线造成的应力频变都有变化
，
可以肯定真空原位监测的效果还要好些

。

除表 �所列之外
，
我们在均匀性检测时

，
还作了同一几何位置两三片晶体片间及一

二片铝箱间的对比
，
结果 与表 �类似

。

�
。

用料与沉积妞之比

对于居于转盘中央的监测晶体来说
，

据 �� �式或 �� �式 可 以求得���二 ����

厘米
盆，
而实测结果则如表 �所示

。



衰 � 用料与沉积�之比

实实 验 序 号号 ��� ��� ���� ���� ���� ���� ���� 平均均 标差差

金金 料 �毫克 ����������������������������������������������������������������������� ������
。

��� ��
。

��� ���
。

������
。

��� ����� ����� ��������

沉沉 积 量 �微克�厘米
“
��� ��

。

������
。
������

。

������
。
�������

。
������

。

����
�

��������

比比 值 �厘米
么
��� ������ ������ ������ ������ ������ ������ ������ ������ �����

表 �仍选用蒸金的数据
，

仅惕除金料没有称重及确实金料没蒸完的实验未予列入
。

表 �表明
，

理论比值与实际比值的偏离
，
在实测零散范围内

。

考虑到金料在蒸发舟内蒸

发的位置不尽 相同
，
舟沿对蒸发的阻挡及金料在舟外的流散

，
实测数据零散较大是可以

理解的
。

表 �对表 �
，
灵敏度检验

，
也是一种旁证

。

同时
，
它也可以作为蒸镀备料多少

的依据
。

�
�

沉积率分布

转盘不转
，
大片晶体片排列在转盘

�

上正对蒸发舟的直径上
，
可以测得沉积率的几何

位置分布
。

实验表明
，
该 ‘�布与按 �� �式计算的结果基本一致

，
如图 �所示

。

图 �的实验仍用金料
，
蒸发�

‘ ��“ �
，
中央监测晶体沉积量为���

�

�微克�厘米
� 。

图 �表明
，
蒸发确实是按余弦定律分布的

。

实测与理论的偏离
，
可分析为实际蒸发

位置偏离舟中心
、

舟沿阻挡
、

吸放气效应影响
、

侧量误差等原因
。

�
�

均匀性检洲

转盘旋转
、
晶体片排布在转盘不同半径上

，
可以测得转盘各处沉积量的均匀性

。

以

转盘中央监测晶沐测得的沉积量为����
，
得到的沉积量分布如图 �所示

。

图 �中 各次

实验的蒸发条件如表 �所示
。

表 � 均匀性检测的蒸发条件

实验序号 中央晶体沉积量 �微克�厘米
�
� 蒸发时间 相当转动圈数

��
。

�� ��，���，� ���

丹�八������勺八”﹄一﹄尸匀����
。
��

���
。
�

���
。
�

��，���，�

��，��护�

���，��，�

�口几性�月��
动�上，土�上曰��

尹 � 尹
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成份任嘴份�

的 �吕� ��� 名��

勺翻岌口之水平巨目侧�

图 � 沉积率在转盘不同位置上的分布

�转盘不转 �

����， 翻比�，

�目�

翻 。 ��

�’ 、

、

理论

若
、 、 、

由公式 �� �
，
我们可以从理

论
�

�计算沉积量在转盘不同半径上

的分布
，
该理论曲线一 并 示 于 图

�
。

可以看到
，
理论与实际的偏离

在实际检测零散范围内
。

将图 �
、

图 �进行比较
，
可以

看到转盘旋转对提高均匀性大有好

处
。

但是
，
如果按 �� �式仔细设

计
，
可望找到更佳的几何位置

。

�
。

钟革内热出气的影响

为了检验出热出气的形响
，

我

们连续做了两次空载实验
，
实验条

件及频率变化情况如图 �沂示
。

空载实验中
，
随着舟被通电加

热
，
钟罩靠近舟处温度也 上升

。

同

时
，
晶体混频频率也增加

。

屯流越

大
，
频率上升得越 快

。

停 止 加 热

后
，
频率仅略有下降

，
一放大气

，

频率又上升
，
可见频 率 变 化 的原

因
，
主要不是晶体的温 度 频 率 效

应
，
而是吸附了热出气的结果

。

所

血色�甘

伏�么峪常理

、
�

浮

��几口�矛�

�吕�

距转盘距礴团�

图 � 沉积量在转盘不同半径上的分布 �转

盘旋转 �

以蒸镀高熔点金属时必须设法降低热出气
。

例如
，

蒸

发舟先做空载闪烁
，
钟罩预先加热去气并在蒸发过程

巾予以冷却
，
或者在舟与钟罩间加上冷屏

。

�
、

沉积膜的吸放气效应

停止蒸发后继续监视频率变化
，
我们发现

，

蒸发

快慢对停蒸后的频率变化有影响
。

无论是蒸金
、

铝还

是氧化任
，
对于同种材料

，
其一致规律是

，

蒸得快则

停蒸后频率继续上升
，
蒸得慢则停蒸后 频 率 有 所下

降
。

我们认为
，
其原因主要是蒸得慢时

，
沉积膜随时

和环境取得吸放气平衡
，
停止蒸发后

，
环境真空度得

� � �

图 � 空载试验的频率变化
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�
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�
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，
我们发现
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蒸发
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蒸得慢则停蒸后 频 率 有 所下

降
。

我们认为
，
其原因主要是蒸得慢时

，
沉积膜随时

和环境取得吸放气平衡
，
停止蒸发后

，
环境真空度得

� � �

图 � 空载试验的频率变化



，���������，����������������‘������������������������

��一 �监测器最火称量指标为频变���千赫
，
我们实际蒸镀��次

，
累计 频 变���千

赫协 相当�
�

��毫克�厘米
�，
仍未停振

。

蒸发过程中频率的变化仅以第��次实验为例
，
示于图 �

。

从图 �可以看到
，
蒸发过程具有 �型曲线

，
这是因为开始阶段料没完全熔化

，
温度

也没达到平衡 ， 最后阶段料快蒸尽
，
蒸发率又下降

。

如果配上打印机
，
快速记录频率变化

，
就可以绘制小蒸发量的沉积过程

。

�
�

晶体座甚板不通水的影晌

为了尽量简化使用条件
，
作了晶体座基板不通冷却水的实验

。

用四片铝箔放在转盘

直径���毫米圆周上作称重比较
，
蒸金后测得沉积量为

� �， ，
���

�

�微克�里米
�� �

， ，

���
�

�微克�瓜米
’ �� � ，���

�

�微克�厘米
�， � 。 ， ���

�

�微克�厘 米
� 。

其中 �
�

按�
�����

准则以显著度�
�

��为标准检验
，
应予舍弃 �估计可能是称重中读错游标造成的 �

。

舍弃

�
，
后

，
平均值为���

�

�微克�厘米
� 。

按显著度为�
�

��估计 �自由度为 �
，
�分布的 双 侧

分位数�
�

����
。

母体的置信区间为���
�

�����
�

�微克�厘米
� 。

而转盘中央监测晶 体 测

得为���
。
�微克�厘米

�，
按余弦定律作位置修正

，
在铝箔位置为 ���

�

�微克�哑米
� ，
在置

信区间内
。

所以不能认为不通水有明显影响
。

看来
，
��一 �监测器晶体与 鬓座 热 接 触

相当良好
。

在条件不具备
，
精度要求和蒸发温度又不很高的时候

，
晶体座基板可以不通

水冷却
。

��
。

结论

��一 �型石英晶体微量天平小巧
、

灵敏
、

称量常数无需一一校验
，
在蒸发 镀 膜 测

量中
，
可反映的最小沉积率为 �毫微克�厘米

�

秒
，
最小沉积量为�

�

��微克�厘米
“ ，
最

大称量大于 �毫克�厘米
’ ，
是精细监测蒸发镀膜的理想工具

。

实验表明
，

在镀膜 过 程

中存在热出气及膜层吸放气效应
，
它对于膜厚的测量有一定程度的影响

。

物料在舟中蒸

沈
旅 ��

�韶�橄克�皿米
‘

发
，

符合余弦定律分布
，
可以据此估算蒸发用料

和膜层的均匀性
。

工件盘旋转
，

对提高膜层均匀

性大有好处
，
仔细设计

，
可望找到蒸发源和工件

盘的最佳配置
。

晶体座不通水冷却
，
也可使用

。

附录 国内外灵敏度校验结果

�
�

上海曙机械厂
� �兆赫晶体

�� ��

时问 分

图 � 燕发过程频率的变化
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